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(57) Gog'snstand der Erflndung i&t ein Verfahren zur 
Harstellung von Atoferbmltceln. daduich gekennzeloh- 
net, dass eine Oder mehraro Kupplung&kwnpofienten 
©inzein oder in Wirschung und efn Oder mehrere kiipp- 
iungsf^hige Diazoniumsaize einzein Oder in Mischung 
In Form airarLSsungen oderalsSuspensianeninelnem- 
Mikrojetreaktor dupch DQsan in einem von einem Ga^ 
hause umschloseenan Roaktorrflum auf ainan gamein- 
samen Kolliaionspijnkt gespriizi wordan, wobei uber si- 
ne 5ffnung im Gehause in den Raakmrraum ein Gas 



odar eine verdampfende FlOcelgkalt zur Aufrechterhal- 
Uing ainer Gasa1mosph£ire (m Raaktonaum eingeleitet 
wird, und die entstehende toaung oder Suspension dee 
ProduklB und daa Gas oder die verdampfte FiQsefgkelt 
durch eine weitene Cffnung Im QehAusa durch Obar- 
druck auf der Gadeintrtttsaeite oder durch Unterdruck 
auf der Piodukt- und Gasaustrittsseite aus dem ReaktD r 
entfemtwlrd. 
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Befichreibung 

[0001] OiQ vortiegande Erfincfung beschreibt etn umweltfreundliches und wirtschafUjchas Vajfaliren zur Hersteilung 
von Azofarbmitteln. 

s £0002] tm Rahmen der vortiegsnden Effindung 8ind mit Azofarbmtttein solche Azofaitsstoffe und Azoplgmente ge< 
meint, die mtttds der A2okupplungsreaktion aus einom Diazonitim6alz und einer CH-aciden Veifo!ndung, imfoigenden 
auch Kupplungskomponente genannt, hergestellt warden (Ul(mann'8 EncyclopecOa of Industrial Chaoustry, Sixtti Edt- 
tk>n, 'Azo Dyes" und *'Azo Pigments'; und DItsi 55943). Tachnisch werdan sia konventlonell Im Batch-Verfahran h^- 
gestaJtt. Es aind auch kontinuierUeJie Mlach-Verfahien In Mtschdusen und Ourchflu3raakti>ren baschrfeben (beispials- 
10 weise in EP^«0 244 686). 

[0003] Bin gen^fnsBmes Merkmal diaser Vertahrsn ist die Notwendlgkelt der ganauan Kontrolia und EinhaJiens der 
Verfahrensparameter: belsplelsweise sind Temperatur. Zait, Durchmiechung und Fartsmittelkonzentration, baisplels- 
weisebef Azopigmenten dieSuspansiDnskonzentration, entscheidendfOrdle Auabeute^diecoloristischen Eigenschaf- 
tan und die Echthelten der erhaltenen Azofaibn^el sowie dar sn Qualitat&konstanz. Auch l&l der acala-up von neuen 
Produkten vom Labonma36tab in den groBtechnlschen MoBstsb bel Bateh-Verrahran aufwandig und kann Sciiwlarig- 
kaiten bfiraitan. da baispialswaise Kaasel- und RQhr&rgeometnen oder WarmeObGrgangB groQen EInfluss auf Kom- 
groBe^ KomgrdBenverteiliing von Azopigmantan und auf die colorlstleche Eigenschaften habeii. 
[0004] Der vartiegenden Errmdung lag die Aufgabe zugrunde, ain umweltfreundliches, wtrteehafUiches. tachnla^ 
2uvertS65{ge5 und koslengOnsUgea Varrahren zur Herslellung von AsofartxTitUeln duroh dfe Azokupplungareakllon zu 
so flnden, daa eloh unlvereetl fOr die Heretellung aowohl von Azopigmenian als auch von Azofarbstoffen eignet, bel dam 
elna optlmala Dun^mtschung dar Raaktanden gegeben lat, das gegabenenfalls mIt dan bef dar Hersteilung von Azo- 
fartmmein bekannten MaBnahmen, wla EInsatz von LAaemlneln oder Hitfamitteln, konnblnlert werdan kann, bei dem 
die gewunachten Verfahreneparameter moglichst konstant arngehalten warden k6nnen und der scale-up einfach zu 
boworketelllgfin tet. 

2s [OOOS] Be i$t bekannt, be^tirnnite chembche Umsatzungen in Mikroraaktoren durohzufuhren (beispielswaisa OE-A- 
3 026 466) . M Ikroreaktoren sind bal£pfaj£welse aua Stapein von strukturierten Flatten nrift MIkrokanfilan aufgebaut und 
in der DE 39 26 4S6 C2 und US-A-5«S34,32d baschriaban. !n der US-A-5.611 »062 wind daraul hingawieaen, dass 
M ikroreaktoren vorzugsweise fOr Reaktionen benutzt wardan, die kaina Feetfitoffe bendtigen oderproduzieran, da die 
Mlkrokanfile eehr ietdat verstopfen, 

30 [0006J Es wurda nun gefanden, dass fjae erfindungegemSSe Aufgabe ubenaschenderweise durch den Bnsalz etnas 
MikrujQtraaktors galdst warden kann. 

[OOO^ Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist ain Verfahren zur Hersteilung von Azofarbmrttein, dadurch ge- 
kertnzelchnet, dasa die Reaktanden, das einddie Kupplungskomponente und das Diazoniumaaiz. In Form ihrerLo&ung 
Oder als Suspension in ainem Mikrojatraaktor zweckmdBigerwetse Ober eine oder mahrara Pumpen. voizugswese 

35 Hochdnjclq>umpen, duich Dusen in einem von einam Gehause umschfoaeenen Reaktorraum auf einen gemetneamen 
KoDislonepunkt geaprttzt werden, wobet Ober eIne dtfhung im Gehausa in dsn Reaktorraum ein Gas oder eina ver- 
dampfende FlGe^gkett zur Auf rechterhaltung einer Gasatmosphare im Reaktorraum. inabeeondere hn Kollisionapunkt 
der Snahlen. gegebenenfalla auoh zur KOhltmg, eingeleltet wird und die entstehende L6&ung oder Suspension das 
Produkts und das Gas oder die vardampfte RQasigkeit durch eine weitere dffnung im Gehause durch Obe/druck auf 

^ der Gasetntrittsseite Oder duroh Unterdnick auf der Produlct- und Gasau&trineaelte aus dem Reaktor entfemt wlrd. 
[OOOB] FOr die orflndungsgamaBe Heretellung von Azofarfomitteln Ist eine intensive, achnePe. gleichmaBige und re> 
produzierbans Durchmischung der Realctanden erfOPderlich. Dies wird dadurch emecht, dass die aingeeetzten Reak- 
tandan untar eInem Druck von mindestens 10 bar. bevorzugt mlndeatena 50 bar, insbesondera von 50 bis SOOO bar, 
in den Heakton-aum gespritzt weiden. 

^ {0009] Um Matei1aivef6chlei3 an den Inneren Oberfiachen das Gahiuses zu venmeldert, wIrd der Koiiisionspunkt In 
den materia^femen Gasraunn verlegi. Untar "matertalfem'* wircJ dabei verstanden, dass in dor Umgebung des Koilisi- 
onspunkls derStrahlen durcii das elngslelLeie Gas oder verdampf ende RQsaigkeit eine GasaUiiosph£ire dufrechter- 
haltenwird. Dies bedeutet, dass derKolKstonspunkt, in dem dIeStrahlen aufeinandertreffen, nichtan einer GefSSvyand 
Oder einer Rohrwand an&egt Daduich wind Matertalverschia|0 verhlnderi; derdort auftreten wurde. wo Kavitatlon an 

60 MateriahAT&nden statmndet. 2u KevitBtlon kommt es besonders bei Etnsaiz von hbhen Orucken, inebesondere be! DiOk- 
ken Ober 3000 bar. Des welteren werden die KoUidierenden StrahJen durch die Gasatmoaphilre vor ihrem Zusammen- 
prall nieht ebgebremst, wie es bolfipleiewefee der Fait ware, wenn ale dutch eine FIQsaigkalt passleren mussten. 
[0010J Daa Materiai der DOsen soil moglichst hart und dadurch ver¥ChteiI3Brm seint as kommen beispieleweise Ke- 
ramiken, wie Oxide, Carbide, Nitride oder Mischverbindungen daraue in Betraoht, wobel vorzugswaiae Alumlniumo)cid. 

£S tntiaesondere als Saphir oder Rubin, eingesetzt wird, aber auch E>iamar>t besonders geeignet ist *£& komnr)en als 
Hartstnffe auch Metalle. Inabeeondere gehartete Metafle, in Betracht Die Bohrungen der DOsen haben Dumhmafiser 
von klelner als 2 mm. vorzugswefae klelner 0,5 mm und insbesondere kleiner ala 0,4 mm. 

[0011] Par Mikrojetraaldor kann prinizlpieil als ZweT-, Drei- oder Mehnstnahlreaktor ausgefuhrt werden. bevorzugt tst 
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die Zweistriihl-AusfOhrung. Bet einer Anordnung mit Twei Strahlen tmtfen die Stiahlen bavoryugt frontal (Winkel zwi- 
schen den Strahlen 1 6Cr ) aufeinander. be! etner Dreistrahl-Anordnung fet ein Winkel von 1 20«» zwiachen den Strahten 
zweckrrASIg. OQnstigemwasc konnen die DCisen in einer auf den gemQlnsamen Kolfeionspunkt iusfierbaren Votrleh- 
tung geJagert eeln. Durch diese "untercchledlichen AusfijhrungsfonT\an konnen beleplelswelsc fDr die Reaktion erfor- 
5 derllche, unterBchiedliche Volumenverti&ltniss© der Losungen Oder Suspenstonen der Kupplungskomponente und des 
Dlazoniumsalzes realisiert werden . 

[O012] In einer besonders bevarzugten Aufifuhningsfoim des ©rflndungsgemflBen Verfahrens werden die L6sung 
Oder die Suspension der Kupplungskomponente und die Loeung odsr Suspension des DIazonlumsabes mittels zwaiar 
Hochdnjckpumpeh durch zwef sich gagenuberslehende DOson frontal aufeinander gespritzt. EIne weltere besondens 
10 bevorzugte AustOhmngsform das erfindungsgemSGen Verfahrens ist ein Dnelstrahlreaktor, bel denn beispielsweisG 
mittete einer HoehdruckpumpB die Losung Oder Suspension das Diazonjumsalzes durch eine Duse und rnittels elner 
zweften Hoohdruokpumpo die Losung Oder die Suspension der Kupplungskomponente durch zwei Dusen auf den 
gemeinsamen KoIUsbnspunkC gespritzt werden. 

£0013) in einerwefteren bovorzugten AusfOhrungsfomi wird die L68ung odor Suspension des DiazoniumsalzeB durch 
IS 1,2 Oder iT»ehrere DOsen, bevor2ugt durch oino DQse, und unabhangig davon die Ldeung odsr Suspension d«- Kupp- 
lungskomponente durch 1,2 Oder mehrere DOsen, bevot^ugt durch 1, 2 Oder 3 ODeen, auf einen gemeinsamen Kol- 
ilslonspunkt gesprttzt. 

|t)01 4] Die Duse der L6sung odor Suspenston dee DIazonlumsalzes und die dor Losung oder Suspension dor Kupp- 
iun9skorTV)Dnenie konnen uniorschiedliohe Durchmessor haben. ZwecknTSlDlgerwcise hal die Duse. durch die daa 
£0 DJazoniumsafz gesprftet wIrd, den 0,2-fachen bis 6-fachen, bevorzugt den 0,3-fachen bis 3-facben, Durchmesser im 
Vergleich 2u der Duse, durch die die Kupplungskomponente gespritzt wlrd. 

£001 5) Die Tempeiatuien der Beakianden betraigen nonmalenvelfie von -1 0 bis +90' C. bevorzugt von S bis 4.80**C, 
inebesondere^on-O bis TO'^C. Es kann auch Ciber dem Sled^unkt des flussigen Mediums unter Dniok gearbellet 
werdon. 

25 £^016] Falls erforderlichi kann mft dem eingeleiteten Gas oder dor vordampfendan Fiussigkoit» die fOr die AufrocHt- 
' erhatcur^ der GasatmosphSre im Gehauseinneran veiwondol wird, gekOhH werden. Es kann auch Ober einezuaStzliche 
Bohrijng Im Gehftuae ^'ne verdan^fende KOhtflOssigkeit oder ein KDhlgas in den Realctorraum elngele'itot werden. 
Dabei kann der Aggregatzustand des Kflhimediums temperstur- und/bder druckbedlngt eein. Es kann sk^ beispiels- 
welse urn Uift, Stickstoff , KohlendloxJd oder andere, Inene Gaea oder Flusslgkelten mit geaignetem ^iedepunkt unter 

30 erhoWem Dnjck handeln. Dabei ist es moglich. dass der Oborgang des KOhimediuma vomflQssigen th den gasffimnlgon 
Zufitand im Reaktorselbst dadurch stattfindet. dass die bel der Reaktion frelwerdende Warme den Wechsel des Ag- 
gregatzustandes bewlrkt. Es ist auch moglioh^ dass die Verdunstungskftlte einas sich ent^annenden Gaeas zur KQh- 
lung genutzt wird. 

Das den Raaktorraum umschllei3ende Gehause kanh auch thermostatlerbar ausgelegt werden und zur KQhIung ver- 

35 wendet werden; oder das Produkt kann nadi Augtrftt aus dem Gehfiuse gekuhlt werden. Es kann belsplelsweiae dor 
Dnjck im Raaktorraum rnittels eines Dmckhaltavontils eingestelll und gohaften werden, so dasa das vonvendete Gas 
in flusslgem Oder Qber- oder unterl^rttlschem Zustand vorliegt. So kanri beispielsweise die Verdunstungskaite eines 
Gases genutzt werden. . ^ 

Wenn bai erhfihter Temperatur gearfaaftet werden soil, kann die fur die ErwSumung erforderllche Eneitfle vor dem 

^ Austritt aus d^ OOsen dan Fteaktandeni beispielsweise In den zufQhrenden Leitungen, Oder Ober das thermostatjer> 
bare Gehfluse oder uber das eingeleltete Gas zugefuhrt werelen. Die gowfihite Temperatur kann gmndsalzJich wegen 
der hohen Drucke in den Hochdruckianzen auch ertieblicb fiber dem Siedepunkt des flussigen Mediums llegen. Ate 
n&sslges Medium kommen daher auch sok:he in Frage, die bal derTemperatur der Reaktion im Gehauselnneren unter 
Nomialdruck als Gase vorliegen. Die ReaKtanden konnen auch unterschledliche Temperaturen haben. 

• 19 [00171 Das errindungsgGmaBe Verf ahnen elgnet alch fQr alie duroh Azofc^ppiungsreaktion hereieilbaren Azoferbmit- 
tei» beisplelewel&b fOr Azopigmente aus der Reihe der Monoazoplgmente, Disazopigmeme, p-Naphthoh und Naph- 
thol-AS*Plgmenie, verlacklen Azoplgmonle/Benztmldazoionplgmente, DisazokondensaUonsplgmenleund Mdallkom- 
plexazoplgmente: und fur Azofaibstoffe aus der Reihe der katlonlschen, anioncsohen und ntohtionlsohen Azofeibetoffe» 
inebsfiondera Mono-, Dis- und PolyazofartistDffe, Formazarv- und andere MetallkomplexazofarbstofVe und Arrthrachi- 

50 nonazofart)stofre. 

[0016] Daa erfindungsgernaBe Verfahren betriffi auch die Heretellung von Vorstufen der eigenllichen Azofarbnalttel 
durch Azokupplungsreaktion. Beispielsweise konnen rnittels dee erflndungsgemaSen Verfahrens VorGtufon fur ver- 
lackte Azofarbmrttel, d.h. veriaekbare Azofarbmittel, fur DIeazokondensationspigmente, d.h. Ober sine bifunktionelle 
Gruppe vorknupfbare Monoazofarbmittel oder beispielsweise Qber eIne SAurechlorid-Zwischenstuf© enrt^elterbare 
55 Disa^ofarbmitielt fur Fom^azanfarbstoffe, oder andere schwarmetallhaftlge, beispielsweise kupfer-, chrom-. nlekel- 
oder kobalthaltige Azotarbmittel, d.h. mil SehwarmataUen komplexleitiara Azofarbmittel, hergestellt werden (aiehe 
auch The Chemistry of Synthetic Pyes". K. Venkatoramftn. Academic Press), • 

£001 91 Bel don Azofarbstoffen handelt es sich besonders um dia AlkaJisaize odw' Ammoniumaatea der Reaktivffarb- 
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stoffe sowie der ftauran WoUfarbatolfe oder fiub&tantlven BAumw&ltfarbfitoffe der A7oraihd, Alfi A?ofDrb5toffe kommen 
vorzugeweiee metallfreie und metaiteierbare Mono-. Die- vnd Polyazofartotoffe, und Azofartetoffe. cDe eine oder meh- 
rere Sutfonaaurogruppen entttalten, in Betractit 

[0020] Bo{ dan nach dem GrfindungsgenifiBen Verfahren hersteibaren Azofarbmittein b2w. bei den naoh dem erfln- 
5 dungsgemaBen Veifahren herstellbaren Vomtufen von A^ofarbmltteln handelt es slch im Falle der Azopigmente ins- 
besondefft um C.L Rgment Yellow 1, 3, 12, 13, 14, 16, 1 7, 65, 73, 74» 75, 61 , 83, 97. 98. 106. 111 . 113. 114, 120. 126. 
127. 150. 151, 154, 155, 174, 175, 176, 180, 181, 1B3, 191. 194, 19B.213; Plarrieni Orange S. 13. 34, 36.38, 60. 62. 
72, 74; Pigment Red 2, 3. 4, 8, 9, 10, 12, 14. 22. 38. 4B;1^, 49:1. 52:1-2. 53:1-3, 57:1. 80. 60:1, 68, 112. 137. 144. 
146. 147. 170. 171. 175. 176, 184. IBS. 187. 188. 208, 210. 214, 242. 247,253, 256. 262. 266; Pigment VlOlet 32; 

10 pigment Brown ZB; geg^enenfalts um deren Vorstufen, die du/ch AzokuppJungsresktion hefpestellt warden. 

[0021] im Pai2e der Azofarbstoffe handett es sbh tnsbesondere um C.I. Reactive Yellow 16, 17. 23, 26. 27. 37, 39. 
42. 57. 82, 67, 95. Ill, 125. 142, 143. 148, 160. 161, 1 BS, 166, 176, 181 , 205. 206, 207. 208; Reactive Orange 7. 11 . 
12. 13. 15, 16, 30, 35, 64, 67. 69, 70, 72. 74, 82, 87. 91 , 95, 96, 106, 107, 116, 122, 131, 132, 133; Reactive Red 2. 
21. 23, 24, 35. 40.49. 55, 56. 63. 65. 66, 78, 84, 106. 112, 116. 120. 123. 124. 136, 141 . 147, 152, 158. 159, 174, 180, 

» 1 81 . 1 83. 1 84. 1 90. 1 97, 200. 201 , 21 8, 225 . 228, 235. 238, 239. 242. 243, 245. 264, 265. 266. 267, 268. 269; Reactive 
Violets, 5. 8, 23, 33, 36, 37; Reactive Blue 19, 28, 73. 69, 98. 104. 113, 120, 122, 158, 1 84, 193, 195. 203. 213,214, 
225, 238, 264, 265, 267; Reactrve Qreen 32; ReaoHVe Bfown 11 , 18, 19, 30. 37; Reactive Black 5, 13. 14, 31 , 39, 43; 
Disperse YeDOW 3. 23, 60, 211 , 241 ; DiGperee Orange 1 ;1 . 3, 21 . 25. 29, 30. 45. 53, 56, 80. 66, 138, 149; Disperee 
Red 1, 13. 17, 50. 68. 65. 82. 106. 134. 136. 137. 151 , 1 67. 167:1, 169, 177. 3Z4. 343. 349. 389, 376; Dispeise Biue 

fio 79, 102. 125, 130. 166, 165:1. 165:2. 287, 319, 367; Dteperse Violet 40, 93. 93:1. 95; Dispense Brown 1 , 4:1; Basic 
Yellow 19; Basfc Red 18. 18:1, 22, 23, 24, 46, 51, 54, 115; Basic Blue 41, 149; Mordant Yellow 8. 30; Mordant Fted7. 
26. 30, 94; Mordant Blue 9, 13, 49; Mordani Brown 15; Mordant Black 7, 8. 9, 11, 17, 65; Add Yellow 17, 19, 23, 25, 
S9, 99, 104, 137, 151, 155. 169, 187, 219.220. 230. 232. 240, 242. 246. 262; Acrd Orange 7. 67,74, 94, 95,107,108. 
116, 162. 166: Acid Rod 1, 14. 18.27,52. 127, 131, 1S1, 1S4. 182, 183. 194, 195,211.249.261,262. 260, 299.307. 

£5 315, 316, 337. 360. 361, 405. 407. 414, 426. 426, 439. 446, 447; Acid Blue 113, 158, 158, 193. 199. 229, 317,351; 
Add Green 73, 109; Acid Brown 172, 194. 228, 289, 298, 413, 415; Add Black 24, 52; 60, 63, 621:1. 107, 140. 172, 
207. 220; Direct YeBow 27, 28, 44,50. 109, 110, 137, 157, 166. 169; Direct Orange 102, 106; Direct Red 16, 23. 79, 
80, 81 , 83. 83:1 . 84. 89, 212. 21 8. 227. 239, 254. 262, 277; Direct Violet 9. 47, 51 , 56. 95; Direct Blue 71 , 78, 94, 98, 
225, 229>244. 290. 301, 312; Direct Green 26, 28, 59; Direct Btaole 19, 22. 51, 56, 112. 113, 122; gegebenenfalls um 

so deren Vorfitufer),-die dumh A2okuppt ungsreaktion hergesteJIt werden. 

[0022] ZwQcloTaBigenveise werden bei dem erfindungsgemaBen Verfahren die ReaJctanden ats waaarige L63ungen 
Oder Suspensionen und vorzugsweiae In Aqulvalenten Mengen dem Mlkrojetreaktor 2ugefuhit. 
[10023] Die Azokuppiung&reaktlon erfolgt votzugaweiae in wtoriser L66ung oder Suapenaion, ea Ic5nnen aber auch 
organladie LGaemittel, gegetsenenfalls im Gemisch mft Wasser elngeaetzt werden. belspialsweisd AUcoliole mit 1 bis 

55 10 C-Atomen, wie beispieldweise IMeihanot, Ethanot, h-Propanol, Isopropenol, Butahole. wle rhButanol, sek.-^Butanol, 
tsrt.-ButBnDt, Pentanole, vrle n-Pentanof. 24^ethyl-2-butanoi, IHexanoie. wle 2-Methyl-2-pentancl, 3-M0th/l-3-penta- 
noi, 2'Methyl-2-hexfinol, 3-Etiiyl-3-pentanol. Ooianole, wle 2d4.4-Trlmethyl-2-pemanol. Cyclohexanol; oder Giykoie, 
wle EthylenglykoL Diethylenglykol, Prapylenglykot, Dlpropylenglykol. oder Glycerin; Polyglykole, wla PolyethyJengJy- 
koleoder PofypropylBnglykole; Ether, wle Melhyllsobulylether, Tetraiiydru/uran oder Dim ethoxyethan; Glykolatiier, wle 

4C Monomethyl- oder Monoetf^yletlier des Ethyien- Oder Propylenglykols. DIethylenglykol-monomethytether. Diethylen- 
giykolmonoethylather, Butylglykole oder Methoxybutanol; Ketone, wie Aceton. Diettiyiketon, Methylleobutylketon, Me- 
thylethyiketon odar Cyclohexanon; aliphelische Saureamide, wie Pormamid, Dimettiylformamid, N-Methylaoetamid 
Oder N. N-Dimethylacetarnid; HamstofTderivate, wie Tetramethylhamstoff ; oder cyciische Cartonsaureamide. wle N-Me- 
ttiyipyrroiidon. Velero- oder Caproiactam; Eater, wie Carbonadure-CI-C&^ikyiester, wie Ameidensaurebutylester, Es- 

45 sigsaureethyleater Oder Proplonsaurepropyleaten oder Cart>on55iure-Ci<JG-Slykolester: Oder Qlykoletheraoetate. wie 

1- Methoxy-Z-propylacetat; oder PtithalsSure- oder BenzosSure-C1-C6-alkytester, wie BenzoesSureetlfYylester; cyclic 
6che Ealer, wle Caprolacton; Nilrife, wie Acelonitril oder Benzonilrii; aliphatische oder aromaiische Kohlenwaasereloffe, 
wle Cycfohexan oder Benzol; oder durch AlkyI, AikDxy« Nttro oder Halogen substitulertes Benzol, wie Toluol, Xylole. 
Ethyil^nzol, Anisol, rfitroldenzol, Cliforbenzol, o-Oichiorbenzol, 1 ,2,4-Trichlort>enzo] oder Brombenzol; oderandere 

so aubsrituierte Aromaten, wie Benzoea&ure oder Phenol; Bfomallsohe HeterocyoJen, wie Pyrldln» Morphotln. Picolln oder 
Chinoiln; sowle Hexamethylphoephora&uretrtamid, 1 ,S-Dbrk0tyl-2-lmldazolidlnon. Dimethylauffoxidund SuifoJan einge- 
eetzt. Die genannten LAsemittol konnen auch ala MiechungervGingesetzt werden. Vorzugsweise werden mIt Wssser 
miechbere Lj6aemtttel erngesetzt 

[0024] Al8 Raaktanden fur die Azokupplungsreaktion wefden Dlazoniumsalze von arpmatischen oder heteroeroma- 
55 tischen Aminen eingeset^t. wte beispielsweise Anilin, 2-NitroBnilin, Anthranilsauremethylester, 2,5-DichlorD-anlllti. 

2- Meltiyl-4-ctitoroanilln, 2-Chlor-an!lln, 2-T(1fluomiethyM-chlcroanilln, ^,4.5-Trichloroanflln; 3-Amlno-4^ethyl-ben2a- 
mid, 2-Methyl-5-ohloranIiin. 4^mino-3-chloro-N''m0thylbanzamid. o-Toluidin. o-Oianlsidin. 2,2'.5.5'-Tetrachlort)enzi- 
din, Z'/Mtr\o-S-rne(Qiy{^ni.Q}su\fon&auTQ und 2'>Amino-4<hloro-54nethyl-bdnzotsulfonfiaure. 
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tOOas] Von bfifionderem Interesse fur A76pigmentB sihd fdlgendo AminkomponQnton: 4'Methyl-2'nitro-phenyiamin. 
4-Chloro-2-niTro-phsnylamln, 3.3*-D(ohloro-biphenyl-4,4*-Cllamin. a,3'^Dirnethyl-blphanyM;4'-d!amln. 4-Melho>cy-2-nI- 
tro-phenylamin. 2-Mettio:cy-4-nllro-phenylamin, 4-Amlno-2,5-dimethoxy-N-phanyl-benzensulfonamld. 5-Am!no480- 
phThalaauradlmethylester, AnthrarOteaure, 2-Trtfluoromathyi'phenylamln, 2-Amlno-tBrephthalsfturedimethylesieT, 
1,2-Bi$-(2-Amino'phBnoxy)-ethan, 2-Amino'4-chlOfO-6-mGthyl-t3en2en8Ulfonfiaure, 2-Methoxyphenylamin, 4-(4-Ami' 
no-banzoyIamIno)-ben2amld. 2.4-D»nitro-phenylamin: 3-Amino-4-ch(oro45enzamld, 3-Amlno-4-chloro-benzoBsaurB, 

4- Nitrophanylamln, 2,5-Dichlom-phenylamin. 4-Methyl-2«riltro-phenylamin^-Chloro-4-nltro-phenylainln. 2-Methyl- 

5- nltro-phenylamin. 2-Methyl-4-nftro-phGnylarnirt, 2-Methyl^-nItroi3henylanfiln, 2-Amlno-4-chloro-6-methy|.benzen. 
fiulfonsaure. 2-AfnlH6-naphthalin-1'SuIfonsaure. 2-AfninD-5-chloro-4-mQthyl-ben20l5Ulfonsaure, 2-Amtno-5-chloro' 

4- inethyl-ben2en6Ulfon6§uro. 2-Amlno-5-mfithyl'bcn:Eolsulfon8aure. 2.4.5-Trlobloro-pheny!arrtn, 3'Amino-4-me- 
thoxy-N-phenyl-benzamid, 4-Ammo-ben2amkl, 2-Amlno-benzoofiauremethyl68ter. 4-Amino-5-mcthoxy-2,N-dlmefthyl- 
benzensulfonamid. 2-Amino-N-(2,5-dichloro-phenyl)-terephthalaaurBmonomethyJ ester. 2-Amino-ben2o©saurebuty!e- 
ster. 2-Chk>ro-5-tr1fluoromethyl-phenyiamJn, 4-(3-Am!no-4-methyKbonzoylafTitno)-benzensulfonsaure, 4-Amino-2,5-dl- 
chloro-N-methyi-benzBnsijffonamld, 4"Amino.2^dtehloro-N,N-dlmethyl-benzensulfonainld, 6-Amino-1 H-chinflZol!n- 
2,4-dion. 4-(3-Amino-4^methoxy-benzoylamlno)-b8n2amld und 4-Amino-2,5-dlmethoxy-N-melhyl-ben2endUJf6namld» 

5- Aminob©nzimida2oIon, .6"Amlno-7-niethoxy-1 ,4-djhydro-chlnoxallivZ^dion, 3-AmihO-4-methyl-benzoe8aur8-(2- 
chlorathylester), 3-Amino-4-ohlor-bBn2oesaura-lsoprDpylesler, 3-Amlno^chlori>en20trmuorld, 3-Amlno-4HTteihyl- 
benzoesaiire-n-pi^e8t©r,2.Amino-naphthalIn^,6,8-tri5Utfon6AurG.2-Amlno-napMh^^ 

no-naphlhalirHl.S-disulfonsaurB. 2-ATnino-napMJialin-6.8-di5ulfonsaure. 2-Amino-8-hydfoxy-napnihalln.6-auironsau- 

re. 1-Amino-8-hydr<ixy-naphthalin-a.6-di8UlfonsSure, l-Amino-2*hydroxybenzol-5-&glfonfi^iira, 1-Amino-4-acetyIami- 

no-beniol-S-fiulfonsSure, 2-Arninoanteol. g-AminomethoxybenzoJ-gj-methansulfonfiaura, 2-AmlnophenoI^-suIfonsau- 

re, o-AnlsIdIn-6-suffonsaure, [2-(3-Arnino-1.4-dlmethoxy-bon2ensulfonyl)ethyl]-schwefeIsaureester und C2-{1- Methyl-. 

3-Bmino-4'methoxy-ben2eneu|fonyi)ethyI}-schwefelsaur©ester. 

[0026] Von besonderem Interossc fur Azofarbetoffo sind folgcndc Am inkomponenten : 

[2-(4^rnino-b8nzBri8ijlfonyl)-6thyl)sdivi«felsaur^e^ [2K4rAminc>-&m©ihQxy-.2-TnetM-beri2en5UlfpnyJ)-athyQ fiohwo- 
felsaurecster. p2.(4-Amlno-2.5^ethoxy-benz&nBulIbnyl)-ethyll sehwafeisaureester. {2-I4-(S-Hydroyy-3^TtothylH3yrazoJ. 
1-yl)-b5nzensulfpnyl>ettiynschwefel5&ureeeter, l2.(3-Amlno-4-methoxy-benzeneullonyl)-Qthyl]sohwBfolsaure^^ und 
(2-(3-Arnlno-ban2ansijlf6nyl)-ethyI)afihwefaisaureester. 

[0027] Von besonderem Interesfie fOr Azoplgmeiae sind folgende Kupplungskomponenten: 
Acetaasigs&ureaiyllde der ailgemeinen Fomnel (Q, 



In watcher 

n eine Zahl von 0 bis 3 badeutat, und 

R-» Bine Ci-C4-Alkylgruppe. wIb Methyl oder Ethyl; sine C^-C4-Alkc«ygnjppe . wie Methoxy oder Ethoxy ; elne Trlfluor- 
methylgruppe; e!na Nltrogruppe; ein Haloganaftom wie f=luor. Chlor odar Brom; elhe Brom; eine NHCOCHa- 
Gruppe; elne SOaH-Gmppe; ein© SOaNpioRii-Gnjppe. In der R^o und fl^^ gieteh Oder verachiedan sind und 
wassaretolt oder C^-C^-Alkyl bedeuton; eb\e COOR'©- Gruppe, in der ft^^ die vorstohend genanme Bcdeutung 
hat; odor afne COONR«R'»^ruppe sein kann. In dar und Ri» unabhangig voneiriander TQr Wasaerston. 
C.-C^-Alkyl Oder Phenyl stahi, vrobel der Phenylring duroh ein zwol oder drei gleiche oder verschiedene Sub- 
stituenten aus der Gruppe Ci-C^-Alkyl. C^-C^^AIkoxy, Trifluoimethyl. Nltro. Halogen, COOR«. wobel Rio die 
oben genannte Bedeutung hat, COONR^°R^^ wobei R'^o und R",gleich oder verechieden aind und die vewieie- 
hend geriannte Badeutung haben, eubatltuiert sein kann, 

wobel be! n > 1 R"* gleich oder verscbledan sein kann; 
tpO^B] 2-Hydrox^aphthallne der al^emeineh Fomrtel 00, 




5 
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in walcher 

X fur Wasserstoff, fur eine COOH-Gruppe odar fur eine Gruppe der BDsemelnen Fotmei (III), CVl) oder (Vlf) steht 



IS 



n 



(III) 



CONH 




H 

N. 



Rao. 



(VI) 



CONH 




(VII) 



40 rn welcher n und R*^ wie db&n deftnlert sind; und 
R20 Waseerstoff. Methyt Oder Ethyl bedeutet: 

[002d] Bisacetoacetylisrte Dlaminophenyle und 4>iph6nyl&, N;N'-Bis(3-hydrDxy*2-napnthoyl)-^hsn/(end(aTTifne, wo* 
bet dar Phenyl- oder Bfph&nylring unsubstitLi'iart oder mft 1, 2, 3 oder 4 gloichon odsr verschiedenGn Boston CH^, 
C2H5. OCHg, OC2H5, NO2. F» CI, CF3 sutatituiert aein kdnnen; 
4S [0030] Acetessls&Aureafynde von zweikemigen Heterocyden der allgemelnen Formel (IV), 



CH3COCH2CONH 




<IV> 



in welcher n und Ri Wie oben definiert stnd, 

Q\ Q2 ur>d G^lch oder vemchTeden eein K6nnen und N. CO. N-CO, NR^-CO, CO-N. CO-NR^. CH, N-CH. 
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NRa-CH. CH.N, CH-NB2 CHj. N-CHg. NR^-CHa. CH^^-N. CHj-NR^ Oder SO2, bedeuten. wobal 
fur ein WaaaBratoffErtom: fQr eine Ci-C4-AlkylgRjppe, wie MetKyI Oder Ethyl; oder eine Ph&nyl- 
gruppe ctsht. die unsubstituiertoder durch Halogea, CfC^-Alkyl. Ci-C4'Alkoxy, Trlfluonmothyl, Nitro, 
Cyano eJn oder mehrfach subslJtulert sein kann, 

^ mit der MaBgabe. dass dte Komblnaiion von Qi. t;nd Q3 mit den zwel KohJehstoffatoinen dea Phonylrings einert 
gesattlgten oder ungesattigten, funf Oder sechsgliedrlgan Ring ergibt; 
bevoffiugt Acetesfilgaaunearyllde der allgemelnen Formel (Via) und (Vila), 

10 



29 




(Via) 



(Vila) 



-90 

wortn und n wie vowtehend definiert und R2<> Wasseretoff, Methyl Oder Ethyl ist; 
aowla Pyrazolone der aligsmeinen Formel (V), 



35 



40 




in webher 

fio R3 ©In© Gruppe CH3. COOCHa Oder COOCgHs, 

R* eine Gmppo CH3/ SO3H oder ©In Chlor-Atom, und 
p eine 2ahl vori 0 bis 3 bedeutat, 

wobel bei p > 1 gleich oda' verschieden aaln kann. 
55 £0031] Von besonderem Intoresse fur Azofaibstoffe $ind folgonbe Kupplungskomponenten: A-[5-Hydroxyn3-methyl- 
pyrazoM-yll^benZenfiulfonsaurB. 2-Amlno-naphlhelln-1 .S-disulfonsfiura, 5-Methoxy-2-methyl-4{3^oxo-butyrylamlno}- 
benzensulfonsSure. 2.Meth03cy-S-methyl-4-[3-DXO-butyfylamlno]-banzQnsulfonefiuro. 4-Acetylaniino-2-anf^lno45©n- 
zensuWonsSure. 4-{4Chlom-e-(3-suIfo-phenyternino)^1,3.6]'triazm-2ifl-amlno]^-hydrox^^ 
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saur©, 4-Ae6jylAmlno-5-hydroxy-naphThalln-2.7-dlsulfon6.aure. 4-Anilno-5-hydroxy'nBphthann-2,7-dIsutfonsaure, 
fr^ydroxy-1 -{4-6U[fophenyl]-1 H-pyrazoi-3-cart)onsaure, 2-Amlr>o-naphthalln-6.8-dl5UlfonsaurB, 2-Am]no-8-hydrDxy- 
naphthaIin-6-sutfonfiaure, 1 -Amlno-B-hydroxy-naphthaIin^,6-djsulfor»aure, 2-AmInoanfBol 2-Amlnomethoxybenzol- 
o>methansulfonsSiur8 und 1 ,3,5-Tridhyc^Dxyfoen2oL 

^ [0032] Im erfindungsgemaQan Verfahren zur Keretellung von Azofarbmitlein konnsn auoh cBe In den konventionalien 
Verfahren verwendetan Hiltemttta) wle beteplelawaiseTenaidai pigmentire und nichtp^mentara Diaperelannlttel, Futl- 
stoffe, Stellmittel, Harze, Wacli&e, Entachfiumer, Antiataubmittei, Extender, Farbmittal zum Nuanoieren, Konservie- 
ningsmittal. Troeknungsverzfigenjng&mitcal. Additive zur Steuerung der Rheologie, Netzmittal. Antioxidantlen, UV-Ab^ 
sorber, Lichtstabilteaioren. Oder eine Kbmbrnation davon atngesetzt werden. 

10 Die 2ugfibe der Hiltemjttel kann zu elnem befiebigen 2eitpunkt vor. wShrand odar naoh der Reaktion im Mikrojetraaktor 
erfolgen, aut elnmal Oder In mehreren Pordonen. Dabe! konnen die HilFsmittsl beifipiatfiwalse vor dem Einspntzen zu 
den L66ungen oderSuspensk>nen der Reaktanden, aber auch wShrend der Reaktion in flQs&iger. geldster odersus* 
pendferter Form mittels elnes saparaten Srrahle durch Einsprh^en In den Kollistonspunkt zugegeben warden. 
Die Qesamtmenfle der zugegebenen Hilfsmlttal kann 0 bis 40 Gew.-%, bevorzugt 1 bis 30 Gow.-%, beaondem bevor- 
zugt 2,5 bis 25 Gbw.-%, bezogen auf das Azofartmfttel. betragen. 

[0033] Ate Tenside kommen anionische oder anionaktivo. kationische oder kattonaktlve und nlchtionische Subdtan- 
zen Oder Mischungen diesar Mine! In Betraom. Bevoizugt sind sokrhe Tenslde odar Mlschungen von Tensiden, die bal 
der Kollislon nicht dchaumen. 

• {Q034J AI& anionaklive Subslanzen komman baispielswe/se FellsaureLauride, FettsSure-N-niethyliauride, Fettsaa^ 

• reiseihionate, Alkytphenylsulfonate, Aikylnaphthalinaulfonate. AikylphenolpofygfykolethersuHata, Fettalkoholpolygly- 
kolethersulfate, FenfidunaamidpotygtykoiethefsulfatB, Alkylsiilfosucdnamate. Arkenybemsteinsdu'rehalbafit^, FettaJ- 
koholpoJyglykoietheraulfosuccinate, Aikanauffonate, Fettsaureglutamaia. Aikylaulfoeuodnate, Fettsauresarkoside; 
Fattiefiuren» beiepieleweise Palnrirtin-, Stearin- und dleiure; Serfeni beispielsweise AH^aHsatee von Petts&iren, Naptv- 
thons&jfDn und Hatza&uren. beispielsweise Ablatlnefiura, alkallldBllohe IHerte, beispielsweise kolophonlurtimodifizter'* 

^ te Malalnati^atze und Kondensaiion&produkte auf Baaie von Cyanurohlorid. Tauruii N»N'-Dl0thylamlnopropyiamin und 
p-Phenylendianriin in Betraoht Besonders bevorzugt sind Harzsetfan, d.h. Alkalisaize von Harzsaunen. 
Als kationaktive Substanzen komtnerf beisplelsvifeise quatemare Ammoniunrtfiaize, Fettamfnoxalkytatai oxalkyllerta 
Pojyamlne, FettamlnpolyglykQlelher. Fettamine, von Fettamfnen oderFettaikoholen abgeleTteta Dl- und Poiyammo und 
daron Oxalkylate, von Fenefiuren abgeleitote JmidazoJina, und Seize dieeer katf onenaktlvan Substanzen, wla beispiels- 

80 wetse Acetate, fn Betracht. 

Als nfoht^onogane Substanzen kommen belspiebweiss Aminoxide, Fettalkohoipolyglykolether, Fettsaurepolyglykole- 
ster, Beialne. wieFettsaureamid^N-propyl-betalne, Phosphorsaureester von al^hatischen und aromatischen Alkoho- 
len. FattalXohojen oder Fettalkohoipolyglykoletham, FenaSureamidethoxylate, Fettafkohol-alkytanoxId-Addukte und 
Alkylphenolpolyglykoifllhar in Betracht. 

ss [0035] Mit nbhtpigmentaren Dfsperg^ermineln sind Substanzen gemebt, die stmkturall nioht dURSh chemischa l4o* 
difflcatton von organlBohen Plgmente abgalaitat sind. Sle warden als D{8pen9iermitte[ antwedorberetts bel der IHerstB]- 
lung von Pigmemen, oft aber auch bei der Einarbaltung der Plgmente In die zu farbendan Anwandungennedten, bei- 
spielsweise bei dar Hareteliung von Lacken oder Druckfarban durch DIsperglerung der Ptgmente in den amteprechen- 
deki Bindemittetn. zugegeben, E& konnen potymere Sut^stanzen, beisplel&wGise Polyolellne, Polyester, Polyathar. Po- 

^ lyamkle^ Polylmtlite, Polyacrylate, Poiyisocyanate, Blook-Copolymere daraus, Copoiymare aua den emaprechenden 
Monomeren oder Polymere einer Klasse, die mit wen^an iMonomeren elner anderen Klasse modmziert atnd. DIese 
polymeren Substanzen tragen polare Ahkergnjppen w(e beisp»lsweise Hydroxy-, Amino-, Imino- und Ammoniumgrup- 
pen, Carbonsaure- und Carboxylatgruj^en, Suirondaure- und Sulfonatgruppen Oder Phoephorrsaune- und Phoapho- 
natgruppen, und kdnnen auch mit aromatischen. nicht ptgmentaren Substanzen modlfjzien eein. NIchtpigmBntSna Dl- 

^ spargiemilttel kOnnen dee welteren auch chamiscti mit tunkdonellen Smppen modif izierte aromadsche. nicht von or^ 
ganischan Pigmantan abgeleltete Substanzen sein. IDerartiga nichtplgment&re Dlspergiermittal sind dem Fachmann 
bekannl und zum Tell im Handel erhdltllch (2.B. Sotsperae® , Avecia; D]spert3yk(& . Byk, Efka® , Elka). Es sollen im 
Folgenden eteltvertretend einigeTypen genanntwerden, zum Einsatz konnen jedoch prinzipJell beliebige andera, be- 
6chriet)ene Substanzen konvnen, i^olepfeleweise Kondensatlorisprodukte aus Isocyanaten und Atkoholen, Dl- oder 

so Polyolen, Ammoalkoholen oder Dh oder Polyamlnon, Pofymere aus Hydroxycarbonsauren, Copolyinere aus Olefinan- 
mononrwren Oder VinyimohomerBn und ethylenisch ungasattigten Cartwneaureestem, urethanhaldge Polymere von 
ethytenisoh unges^lgtdn Monomeren, urethanmodifizierte Polyester, Kondeneatlonsprodukte auf Basis von Cyanur- 
halogeniden, Nib^xyiverbindungen entiraftando Poiymare, Potyesteramide, modtflzierte Polyamlde, modlfizierte Actyi- 
polymere. Kammdlspergfermitter aus Polyestem und AeryJpolyrneren^ Phosphorsaureester, von Triazin abgeteitete 
£5 Polymere, modifizierte Polyether, oder von aronrtattsohen, nichtpigmentaran Substanzen abgeJattete DIspergtemiiltei. 
Dabfii warden dfese Grundstrukturen vialfach welter modlflzieit, beiepieisweise duich chemische Umeetzung mit wei- 
teran, funktlonelle Gnjppen tragenden Substanzen oder dutch Salzbitdung. 

[0036] Mit pigmentdren DispergfennlRel sind Pigmentdispargatoren gemeint. die alch von einem organisohen Plg- 
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fY^nr als QmndkorperableJten und durch chemrschfi Modtfizlerung dieses GrurKlkdrpefB hergestellt warden, beispiels- 
waisG saccharin haltige Plgmentdispef^oren, plpericV^hattiga Pigmentdlspengatoren, von Napht^alen oder Parylen 
abgaJaitete Pigmantdiepergatoran, Pigmentdispergatoren mit funktlonellen Gruppen, die ubar eine Methylengruppa 
rrnt dam Pigmanlgrundkorper varknupft slnd, mit Polymeren chemlsch mocflfizierte Pigmentgrundkorper, SulfoaaurG- 
giuppen haltige pigmentcgspergaXoren, Sulfonamldgruppen haltige PigmemdiapergalorGn. Ethergmppen haltige Plg- 
mentdispertiatoren, odarCarbonsfiur^, Carbonsaureester- oder Carbonamidgruppen haltige Pigmentdispergatoren. 
[0037] Da das Einhattan eines geMrunschten plH-Wertes wdhrend und nach der Reaktion oft entscheidend fur die 
Qualitatlst, konnen vorden EinsprttzdGsan oderauch durch EIndpriCzen mittals tines separaten Strahls in den Kolli* 
sionspunkt Pufferiosungen zugefOhri warden, vorzugswelse von organischen SSuren und deren Salzen, wie beispleis- 
wetee AmefeensSure/Formlat-Puffer, Essigsaure/A<5etat-Puffer, 25ironenaaure/Citial-Puffer, Oder von anorganlsohen 
Sduren und deren Salzen. wie belspiaJsweiae Phosphoraaura/PhosphHt-PufferoderKohlenaAure/Hydrogencarbonat- 
bzw. Caibonat-Puffer. 

[0038J Efi kfinnen fOr die Reakianden, Hilfsmfttel Oder Pufferiosungen auch unterschledllche Strahlweltan Oder eIne 
unterschiadliche Anzah! von Strahlan verwendel werden und damit beispielsweise erforderliche. unterechiadlicha Vo- 
lumenverhiltnissa raaiisiart werden. Es 1st mit dem erfrndungsgemflOen Varfahren auch nnoglich, durch dan Einsatz 
mahrals eines Diazoniumsatees und/odernnehr als einer Kupplungskomponeme Mlschungan oder auch, im i=alle von 
fesien Produlaen, MischkrIstaUe von Azofarbmittein herzustellen. Dabei kfinnan die Reaktanden als Mischung oder 
getrenm eingeeprnzt werden. 

^D39] Vorzugaweise wird das Azo(arbmmel direkl naoh der Reakllon isoliert Es isL aber auch moglich, eine hiach- 
behandlung (Finish) mit Was«er und/oder einem organiechan LASjsmittel durchzumhran, beibpielsweiae beiXempora- 
turen von 20 bis 250<'C. gagebenenfalls auch unter Zusatz von HiiTsmitteln. 

[0040] Es war (ibanmchend und nldhX vorhareehbar, daas die t-ieretellung von AzotarbmittaJn durch den Zusam- 
menprall von Strahlen in einem Mikrojetr«aktor in dieser einfachen und taehnteeh umkonnplizlertcn Weise ohne6ko- 
logiBche Probleme moglicA IsL drJlndungsgemaB© Verlahran slgnsl sich univeissli zur Herstellung.^u^.^n Form 
einar Suspension oder in Form einerl-psurtg anf alien den Azafarbmlttel. Die intanslva undsohrschnelle Durchmischung 
der Reaktanden aorgt fur e(nan eehnellan und vollstSndigan Umeatz und damrt fur konstante und reproduzlerbare 
Reaktionsbedingungen und die gawunschte atialttStskonstanz. Verstopfungen. wie sle Im Falle der bislang bekannten 
Mikroreaktoran bai Einsatz oder Auftreten von fasten Subslanzen eintreten, konnen elcher venniedan warden. Auch 
ist der scale-up einfach durchzufuhreh, da belspielswelse die OWtohenweise auftrotenden, drastischen Anderungen 
der Oberfiachen-Volumen-Verhftftniesa oder der Durch mlschungsverhaltnisss nicht stattfinden. 
[0041] ErfindungsgemfiB hergestelite Azofartimltlfil, besondera die Azopigmanta, eignon sich zum Farben von na- 
tOrllchen oder syothetlsohen hochmotekularen organischan IWatarialien. wie belspblswelse Celluloeeether und -ester, 
wia Ethylcellulose, Nitrocellulose, Celluloseaoatat oder Cellulosebutyrat, natOrliohe Harza oder Kunstharze, wie Poly- 
merisetionsharzeoder Kondensatlmsharz'e, beispielswelse Artitnoplaste, insbesondera Hamstoff- und IWeiamln-Fomi- 
aldehydharze, Alkydharze, Acrylharze. Phenoplaste. Polycarbonate, Polyolefine. wie Polystyrol, Polyvlnylchlorid, Po- 
lyethyien, Poiypropyien, Polyacrylnitril. Polyacrybfiunaaater, Polyamlde, Polyurethane oder Polyeater. Gummi. Utioaa. 
Casein, SJIikone und Silikonh^za, einzein Oder in Mischungen. 

Dabei spiett es keine Rofle, ob (fie envAhnten hochmotekularen organieohen Varblndungen ala plastteche Maassn, 
Giei5hatze, Fasten, Sdimelzen oder In Form von SpinnlSsungen, Lacken, l-asuren, Schaumen, Tuschen, Tinten, Bei- 
zen. Anstilchstoffen, DIsperslonsfarban oder Druckfarban vorliegen. Je nach- Verwendungszweck enveiat e& aleh ale 
vorteilhaft, die erftndungsgemaB erhaltenen Azofarbmittel als Blends Oder In Forni von PrSiparatiandn Oder Disperslo- 
nen zu benutzen. Bezogen aut das zu farliende, hochmolekulare organische Material setzt man die erf indungsgemaB 
hergestellten Azofaitmittel in einer Menga von vorzugswel&O 0.05 bis 30 G©w.-%, vorzugswelse 0.1 bis 16 Gew.-% 
eih. Mil den naoh dem erflndungsgema3an Verfahren hergestelltan Azopigmenten konnen beispielswelse dietechnlsch 
gAnglgan Einbrennlack^ aus der Klasse der Atkyd-Malamln-Harzlacke, Acryl-Melamin-IHarzlacke. Polyesterlacke, 
HIghsoIidacrylharzlacke, wassrige LacKe aut Polyurethanbasis sowie Zwelkomponentenlacko auf Basis polylsocya- 
nalvemeLzbarer Acrylharze und inebesondara AuLomobil-IVIelalllc-LacKe plgmeaHeri werden. 

[0042] Die erfindungsgemSB hergestellten Azofarbmittel $ind auch geeignet als Farbmittel in elektrophotographi- 
schen Tonem und EntwioWem, Wie Z.B. EIn- oderZweikomponentenpulvertonern (auch Ein- oderZweifcomponerrten' 
Entwtekler genannt), Magnetloner, FIQs^oner, Poiymerteatlonatoner sowIe Spezlaltoner 

[0043] Typischa Tonerblndemittel slnd Polymerisations-, Polyadditbns- und Polykondensationeharze, wie Styrol-« 
Siyrolacrytat^ Styrolbutadien-, Acrylal-, PolyAistar-, Phenoi-EpoxkJharze, Polyeulfone, Polyurethane, elnzeln odar In 
Kombination, sowie Polyethylen und Poiypropyien, die noch weitere Inhaltestoffe. wie Ladungssteuenrtiltal. Wachse 
Oder FlieBhllfemlttel , enthaHen kfinnen oder im l^lachhineln mit diesen Zusatzen modifizlert werden* 
[0044] Des wefteren slnd die erflndungsgemaB hergeatellten Azofartmittal geeignet ate Fartsmittel in Pulver und 
Pulverle^kan, ir\sbesondere In trftsoelektrlsch oder elektrokinetisch veispriJiibarBn Putverlacken. die zur Oberfl&chen- 
baschichtung von Gagenstanden aus beisplelsweise MetaJI, Holz. Kunststoff, Glas. Keramlk. Baton, Textilmaterlal. 
Papier oder Kautschuk zur Anwendung konrvnen. 
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Ate Piilv©r1ackhar7e werden typlecherwetee Epoxklhftf7e, cnrboxyl- und hydroxy Igruppenhaltige Polyesterhar7e. Po- 
lyursthan- und Acrythaize zusammen mit Obllchen H&rtern aingesetzt. Auch Komblnatlonen von Harzen fbiden Ver- 
wendung. So werden belspieleweise haufig Epoxidharze in Kombinatton mIt cattoxyl- und hydroxylgruppenhanigen 
Poly^sierharzen eingesetzt. iVPischs HSrterlcompDnentsn (in Abhfingligkett vom Karzeystem) eind beispialeweiee Sau- 
s reanhydrlde. Imidazote sowie Oicyandiamid und deren Abkommilnge. verkappte Isocyanata, Bisacyturethane, Phenol* 
und Malamfnharze. TiiglycidylisocyQniirBte, Oxazoilne und Dloarbonfiaiiren. 

[0045] AuBendam sind die erfindungsgemaB het^estellten Azofattmlttel ate Farbmfttel in Ink-Jet Tinten auf wassriger 

und nfchtwfissriger Basis 60wie In aolohen TInten. die nach dem hot-melt-Verteliren arbaiten, geeigtiet. 

10048] DafCber hinaus slnd die eif indungsgema^ hargestaJiten Azofarbmittel auch al6 Faitmilnel fOr Faitofllter, ao- 

10 wohl fOr die eubtraktive afs auch fur die additive Farberzeugung, geelgnat. 

£0047] Die oftindungsgemaB hergestellten Azofarbmittel. beeonders die AzofartoSTOffe. elgnen sich zum F&ben Oder 
Bodruckan von Hydroxygruppen oder Stickstoffatome aufwelaenden naturjichen organischen sowie synthetschen 
Substraten. Solc^e Substrate sind belsplelswelse synthetTsche Oder nataiUche FaseTmaterialiBn, lemer Ledermate- 
naiion, dis uberwiegend natOrtfche Oder regenerterte Cellulose oder naturlicho oder synthetische Po^amide enthalten. 

IS Vorzugsweise eignen sle elch zum Ffirben und Bedrucken von Texfilmaterial auf der Baals von Aoetet-, Polyester-, 
Poiyamid-, Polyacrylnltrll-. PVC- und Pojyurethanfasem some von WoDe oder insbesondere Baumwolle. FQr dieaen 
2week k&nnen die Farbmittal auf die TexHlmaterianen durch die gewdhnllohen Auezteh^ Klou- oder Dmckverfahren 
aufgebracht werden 1 

[0048] ZurBeuttelUjngderQgensohBnen dernaohdervortiegendan Erflndung hergesLeliLen P^menleaurdem Lack- 
60 sektorwurden aus der Vieteahl derbeknnnten Lacke eln aromatenhaltiger Alkydmetaminharziaolc (AM) auf Basis eines 
mitlelOligen Allcydharzea und einee foutanoiveretherten MelaminharzeSi ein Polyesterlack {PE) atif Bael^ von Oellulo- 
eeacetobutymt. ein Hlgli-SoNd-Acrylharzeinbrenniack auf Basis einer niohtwaaerigen Dteparafon (HS) aowie eln wass- 
riger L^ek auf Polyurethanbasis (PUR) ausgewahlL 

Dto Bostimmung der Fa/t>3tarkG und dc6 Farbtone crfolgtc naoh DiN 55986. 
is Dig Rheoiogie dee Mahigute nach der DIapergtenjng (mill baee-RiieologId) wurde anhand der folgenden funfstuflgen 
iskala bewertet: 



2 iebht gestookt 
1 ge&tockt 

[0049] Nach dem VerdQnnen dee Mahlguts auf die Pigmontendkonzentration wurde (Se Viskoahiai mIt dem Vlskoe- 
s§ patef naoh Roeamann, Typ 301 der Fimia Erk:h&en-beurteitt. 

Olanzmeseungen erfoigten an FotienatitgOssen unter ^nenn Wlnkef von 20^ nach DIN 67S30 (AST1MD 523) mtt dem 

"muitigioae'^lanzmeBgarSt der Pimia Byk-Mallinclcrodt 

Die Bestimmung der Ldaemlneieehthelt erfolgte nach DIN 55976. 

Die Bestimmung der OberlackierBchtheit erfolgte nach DIN 53221 . 
40 [0050] Im vorangegangenen Text und in den nachstehenden Beteplelen bezlehen aioh Teila jeweils aiif Gewichtstaile 

und PiiDzant jeweils auf Gewtchteprozent derao beeohrlebenen Subslanzen. 



45 [0051] EIne ca. 5%fge wassrige 3j3'-Dk:hlort)en2lalntetra2ol6sung mh elner Temporatur von 0*C, hergestellt aus 
Bisdiazotierung von 253 Teiien 3,3 -D!chlon)enzidtn In verdOnmar HCI und Natriumnitrtt) wird mit26 bar durcHi die eme 
von zwei sich frontal gegenQberetehenden DDsen mil Durchmesser von Jewells 300 pm eines Zweisirahl-Mlkrojelre- 
Bktors gepumpt Duroh die zwatta DOsa wird nnit dem gleictien Druck eine ca. 5%ige w^arlg^ Kuppalkorrtponanten- 
Idsung mit einer Temperatur von lO^C (hergesiatlt durch Ij5sen von 354 Teiien Acetessiganliki In verdOnnter Natron- 

BO lauge. geptiffert dun:h Zugabe von 1 64 Tefien Natriumacetat} gepumpt. Die Stmhien pralidn trontal in einar Gasatmo- 
ephfire aufetnander. Die entstehende PlgmentBuspenaion win;! durdi einan Drudduftstrom von ca. 700 [/h ausgetragen. 
gletehzeftig dient der DmckluftatrDm zur Aufrechiertialtung der Gaaaanoaphare am KolUstonspunkt der Strahlen. Der 
Dmckluftstrom trittaenkreohtzu den beiden Strahlen durch eine Offnung im Reaktorgetifiuee eln. Die Auetrtttedffnung 
fur die Drucklufc und die Pigmentsuspenston liegt auf der gegenOberilegenden Selte zur Elrrtrittfififfhung dee Druok- 

99 iuftatnoms. 

Ca. 900 Telle der entatandenan Plgmentsuspension werden aufgefangen. auf OS''C arhltzt und 30 minbei 95*C geruhrt 
Nach Abkuhien auf eO'^C wird f iltriert, mIt Wasser satef rei gewaachen und der Presskuchen bef 1 5 h bei gs^'C getrocknet 
und dann gemahlen. Man erlifilt 44 Telle Pigment Yellow 12. 



so 



5 dOnnflQssig 
4 fiufi&ig 
3 dIckftOssig 



Beispiei 1 
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[0052] Mil dem Pigment wJ«J eine Offsotdruckfarbe mlt einam handelsObOchen heatset Offsatfimis auf Basis eines 
Hartharzes \n Minereldl hergestollt. Ois Druckfarbe zelchnet sich im Vergleich zu einer Druckfarta, die mit eincm han- 
delaObltchen Pigment Yellow 12 hsrgestetlt wurde, durch deutllch hdhera Harbstarke, bedeutend hdhare Transparenz 
und hoheran Glanz au& 

Bet&pieJ 2 

a) Diazonium^SalZ'Losung 

£0053] 729 Telle 2,5-Dlchloranj«n wGrdon in 2074.5 Tellen Waaser und 2177,8 Teflen wSesrIger SaJzs§ur© 31 %lg 
bei Raumtamperaiur 8 h gertihrt Durch Zugabe von 1600 TgHqr Eis wind auf -lO'C gakuhlt. Bsi dieser Tamperatur 
warden 770.4 Telle waaeriger Natriumnitril-Losung 40 %ig achnell zugegeban und 1 h gsrOhrt. Zur KlSrung der Diazo- 
nlum-Sal2-L58ung werden 50 g Tonsil zugegeben und abgesaugt. Die Diazonlum-Salz-Uofiung wird mit Wasaer auf 
10 Liter Gesamtvolun^en aufgafullt. 

b} tosung dar Kuppelkoniponente 

[0054] 1264.5 Telle IMapmoi AS warden In eine SO^C wamna Mlschung aus 9000 Telien Waaaer und 1222,2 Talten 
wfissflger Malronlauga 33 %tg elngeiragen und geldst 

o) Azokupplung bn Mlkrojetreaktor 

{0QS5J Die AzokuppJung findet in dem MIkrojetreaktor statt. der In Balspiaf 1 verwendet wurde. Dabet wIrd die Dia- 
zonijum-Salz-Loaung mit 27 bar und die Ldsung der Kuppelkomponcnto mrt 31 bar durch die beiden Duean aufeinan* 
dergespritzt, der DmckluFtetrom Zum Auctragen der entetehendan Plgmentsuspenslon betragt ca. 700 l/h. 
Die entstandene PIgmenteuepenelon wirdbel40'*CfOrca, 1 hgeruhrt, dannfiftriertundniltWaefiftrfialzfral gawaachen. 
Der Presfikuchen wird bei SO'C gotrocknet. Man erhSft Pigment Red 2. 

Mir dem Pigment wird aln© Offsetdruckfarbe mit einem handelsCblichen heated Offsetfirn is auf Base eines Harthaizes 
in Mineralol hergcstellt Die Druckfarbe zeichnet sich duroh eine hohe Farbstarke, Transparenz und Halllgkeil aus. 

Beispjel 3 

a) Dtazontum-Salz-L6sung 

10056] 371 Telle 3-Amino*4-Mflfthoxy-ben2oesaureanUid warden in 4500 Telien Wasear und BOS,S Teilan wasarige 
Salzaaura 31 fur B h angeiuhrt. Naeh Zugaba von 1 000 l^ilen Els Wird duroh Zugaba von 2B0,7 Telien wassriger 
Natnumnitrjt-Lfi8ung40 %ig diezotiert Dann werden 11 Telle eines C16-Cia-Fettalkoholethoxylat mit 25 Ethylenoxid^ 
einheiten und 200 Tbile Natriunnaoetaic wasaarfrer zugeben und dae Voluman mit Wasser auf 10 Liter fiaatellt. 

b) L68ung der Kuppelkomponente 

[0D57] In 4000 Telle Wasser mit einer Temperalur von 65°C worden GOO Teile Naphtol AS-LC elngeiragen und mlt 
502,5 Teilen wassriger Natronlauge 33 %ig gelost werden 11 TgIIg eines Methyllaurld-NBtriumsalzee auf Baala 
pflanzilchcr MlactTfetteauren zugegeben und mil Wasser auf ein Volumen von 10 utem und die Temporatur euf es^C 
eingestaiit. 

c) Azokupphjng im MikroJetreaklor 

[0058] Die AZokupptungflndat in dem Mlkrojetreaktoraiatt, der in Beispiel 1 venvendet wurde. Dabel wird die Dla- 
zonlum^SaiZ-tfieung und die Losung der Kuppelkomponente mit 43 bis 45 bar durch die bolden DQsen auf elnander^ 
geeprtizt, der DruokluftBtrom zum Auatragen dereniatchenden Pigmenteuspenelon betrftgi ca. 700 l/h. Die Temperatur 
der ausgakragsnen Pigmentsuapenaion betrdgt 35 bis 40^. Die entatandena Plgmentauspension wird bel ca. 40*^0 
fOr ca. 15 min gerOhrt. dann flitrlort und mtt Wasser saizfinel gewasehen. Dor Prasskuchen wird bei eo«»C getrocknet. 
I^an ert^ail PiginehtBed 146. 

Mlt dem Pigment wird eine Tlofdruckfarbe mil einem handelsublichen Nitrooellulose-Tiefdniekflmlfi auf Baala eIner 
Collodlumwolla In Ethylacetat hergestellt. 

Die Druckfaita zeichnet sich Im Vei^leich zu einer Dmckfarbe. die mit alnam handalsDblichen Pigment Red 146 her- 
gestellt wurde, durch wesentlioh hdhara Transparenz und merkfich h^enan Glanz aus. 
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a) Diazonium-Salz-Suspension 

5 [0059] 2B7,3 Telle 2-Amln(y4^lo^5-lnethylbenzol8u]fons^ure werden in 2600 Tetien Weeoer und 1 74J2. Tellen 
wassTige Natrontauge 33 %lg be} dO^C geltot. die Lo&ung mrd filiriert. Nach AUcOhien auf 40°C werden 465^ Telle 
wassHge SfiJzs&ure 31 %lg zugegeben. Die F£Ulung wird Qber Nacht bet Raumtemperatur gerOhrt. Dunch Zugabe van 
227,7 Tellen w&seriger Natriumnltnt^Lfisung 40 %jg wird diazotiert Mtt Waeser wtrd daa VolurDen der DIazonlum-Salz- 
Suapenslon auf ca. B Liter eingastaJlt. 

10 

bl Ldsung der Kuppelkomponente 

[0060J 429 Telle Pyrazoteaure werden In 2600 Tellen Wasser mrt 194^ Teilen wasertger Natronlauge 33 %ig gelost. 
Mit Wasserwird dae Volumen der Loaung der Kqppelkomponente auf ca. 8 Liter eingesteltt. durch Elnlelten von Dampf 
» wtrd auf S3*C arwarmt anschlieBand warden 553,8 Telle di-Natrlumhydrogenphoephat 98%jg zugegeben. 

c) ^ Azokupplung im Miknojetreaktor 

[0061] Dm Azokupptung ftndai In dam MlkroJeLraakior sian, der in eeiapiel l verwendei wurda. Dabei wird die Oia- 
zonium-Salz-Suapenslon mit ca. 46 bar und die LO&ung der Kuppeikomponente mlt ca. £4 bar durch die belden DOeen 
aufelnandergeapritzt, der DruckluftstrDm zunrt Austragen der enisteher>den PIgnneniauspension toetrSgt ca. 1000 i/h. 
1 600 Telle der Plgmenteuspeneton werden auf BO^'C erwAimt. mlt wissriger Salzsaure 25%lg wird pH 2 geslelll und 
15 IMinuten geiuhrt. Ee werden eine eo^C wamoe l^ung aus 0,82 Tellen Stearinadure In 10 TeBen Waaeer und 3 
Trupfen wa8»1gor Natronlauge 33 %lg und anschlieSend 30,92 Telle Calciumchlorld zugegeben. Neob 2 etCncBgem 
ss Ruhrefi bei BO^'C wird afogeaaugt, erst miT salzsaurem Wasser mit pH 2 und dann mtt Waaeer gewaeohen. Der Prea- 
- skuch&n wird b9i 80* C getrocknet. 
Man ertiait31,6Telle Pigment Yellow 191 . 

d) Konventtenell hergectoUtos Pigment Yaliow 191 

30 

£0062] Dte Diazonium-Sal2-Suspension wird gemafi Belsplel 4a) hergeetellt. 

Die Losungder Kuppelkomponente Wird gemSB BeJ&plel 4b) hergastellt mlt dem Unteraohled. daes kein dJ-Natriumhy'^ 
drugenpfiosphait zugegeben wird. 

Die konventtonellB Azoiojppiung wIrd so durchgefiihrt, dass In die vorgelegte. 40*C wami© Losung der Kuppelkompo- 
ss nenta die Diazonium-Salz-Suapenelon zugetropft wird. Dabei wird bei Bedarf durch parallelee Zutmpfen einer Losung 
aus 70,7 Tetien dhNatrfunrthydrogenphosphat in 400 TeDen 80<^ warmen Wasser In entetehende Pigmenteuepenslon 
der plH^eit bei 6,^ gehalten, Nach volletandiger Zugabe der Dia^oniumnSalz-Ldeung wird auf 80"C erwAim, mlt 
wdeedger Salzeduro 2B^ pH 2,0 eingestetit, dann eine Losung von 1 .1 Tellen StearinsSure in Wasaer und wenigen 
Tropfen waasrigar Na6t>ntauge 33%lg und zuJetzt 33,3 Telle Caldlumchlorid zugegeben. Nach 2 etOndigem RDhren 
40 bei 80«C wird abgeeaugt. er^ mlt aatzaaurem Waseer mit pH 2 und dann Wasser gewaachen. Der Praeekuchen 
wird bei SO^C getrocknet 
Man erhan41 Teiie Pigment Yellow 191. 

e> Prufung in Weich-PVC 

[0063] In einem handBlsQblichen Welch-PVC-PrOfsystem wird mlt den Pigmemen, hergestelli gemSB Belsplel 4 o 
und Belsptel 4 d. Jewells eine IrarBparente PVC-FoIie engefentgL, Das erflndungsgBmaB nach BMpiei 4 c hergasleUte 
prgment iiefert eine farbetarke, traneparente, helte und refne PVC-Fartning. Das gamaB Bei&plel 4 d konventionell 
hergestellta Pigment let ungenugend CSapet^lerbar, die PVC-Felle zeigt deutSche Stippen und iettarbschwacher. 

so 

Beispiel 6: 

[00841 Bne ca. 3 %ige wassrige 3^**Dichlorbenzicfintettazol6aung mit eIner Temperatur von 1 0'^C, hergestellt aua 
Bisdiazotierung von 263 Tellen 3.3'-Dlchloi1>enzklIn in verdflnnter HCI und Natriumnitrit) wird mlt 25 bar durch die eine 
65 DOae dee im Beispiel 1 venivendeten MIkroJetreaktem gepumpt, durch die zweita i:>Ose wird m^ dem glelchen Druck 
aine ca.3 %lge Waaerlge Kuppelkomponentenlofiung mit einer Temperatur von 20''C (hergeetellt dumb L6een VOn 354 
Tellen AceiesalganiDd In verdOnnter Natrcnlauge, gepuffert durch Zugahe von 1 64 Tellen Natriumacetel) gepumpt Der 
Druckluftatrom betrSigt ca. 700 I/h. 
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Ca. 900 Teite dor omstanctenen PIgmenisuspenslon warden sufgefangen. nuf BS-C erhltTt «nd 2 h ^[^'^J^- 
Nach Abkuhlen aut fiO^C wlrti fittriert, mil wasser ealztrei gewaschen und der Piesskochen 15 h be. 95 C oetrocknei 
unddanngemahlen. Man erhfltt 26 Telle Pigment Yellow 12. ^„ ^ . ^e. • ^,A^u^^nr,i^ 

MitdemPlgmentvrtrdelneOflBetdruckfarbemlteinemhandeteQbllchenheateetO^^^^ 

in Mlne»l«l heiqestellt. Die Dfucktarbezelohneieich Im Vergleich 20 «lner DruoKtarbe, die mit elnetn handelsublK^en 
Pipmem Yellow 12 hergesleitt v«jrte. duroh deutlich hohere Fartjstftrke und hohere Transparenz und Glanz aus. Die 
fnttEleloronenfniktoslcopiebeetlmmtBTellohengroaanverteilungzeigttOrdasmltdmMlk^^^ 
mentelnen um ca. 30% emtedriglen Mtttelwertgegenuber dem handelsQblichen P.Y.12. 



PateotansprOehe 



1 Verfahren zur Herstellung von Azofarbmltteln. dadurch getonnzetehnel. dase eine Oder mahrBre Kupplungs- 
koniponemen einzein oder in Mischung und ein Oder mehi^re kupplungsfahige P'^^"''"^^'^;^!^^''" 

15 Mischung In Form Ihrer Lflsungsn oder ate Suspenslonen In «nem MltoojaJreaktor dutch Ousen In einem von 
einem (^hause umscMossenen Reaktorraum auf einen gameinsaman KolHslonspunlct gespiltzt werden. wobei 
Oberalne Oftnung Im GehSuse In den Reaktorraum ein Gas oder sine verdampfende FlQsslgKett ZW Aufrechter- 
halning einer ©asatmosphare m ReakiorrBum eingaleitet wird. und die entwehende LBsung oder Suspenaion des 
Produkts und das Sas oder die vectlampfte Russigkeli duroh eine welLere Offnung im Qehause dutch Uberdruck 

» auf der afwelntrlOsaalte oderdu«h Unterdrwok auf der ProduW- und eBsaustrtttsselte aus dem Reaktor entfomt 

wild. 

2 Verfehren nach Anapiwh 1 . dadiireh gBtennzeiehnet, dass die LSsungen oder Suspensionen unter einem Dmok 
von tnlndestena 10 bat. vonugawolae von 50 bar bte 5000 bar. In den Reaktorraum gcspntzt warden. 

^ 3. vterfahien nach Anspruch 1 odef 8. d«l«rch g»|c«niH»iehnet daw die Temperatur der LScungen odor Suspen- 
sionen -10 bis ♦eo-C, votzugsweise '5 bis +80"C, betrftgt 

4. VerfahrennachmindesteneeinamderAnapruchel bls3.dadutchg*kefinxe«ehiiat.dasadBS<3e«Uilt.Sdok«tQff 
90 oderKohlendloxidtet. 

5. Verfahten nach mindostens einem der AnsprQche 1 bis 4. dadurd, gekennzeichnet. daea dM Azrtattomittel ein 
Azopiomant aua der Sruppe der nflonoazopigmente. Diaazopigmenie. p-Naphthol- und Naphtfiol^-Pigmente. 
vXw«rA2opl9m«miJ^Baniknidazolonplomertte. Diaazotend-nsttonsplgmanta und Metallkomplaxazopig. 

35 nienta bit 

8. veitehmn naoh tnlndeatens einam der Ansptuche i bte 4. dadurch gekennzeichnet. da^ das Azofatbmtttel eIn 
Azofarbstoff aus der Gnippe der katlonisctien. anionlachen und niehlionisehen AzolarbstolTe. Mono-. DI8- UIW • 
Polyazofaibstoffe. Matalkomplexazofatbstaffe, FoimazantaibaoffB und Anthrachinonaiotartjstoffe fst 

7. Verfahien nach mindestena ainem der AnepiOche 1 bte 6. 9*'^"**«*l'^*;''^.f!^,^^^^^ 

Diazoniumaate eln Diazoniumsalz elnar AininkomponantB aus der Gruppe Anflin. a-NitrDanllin. AnthranilsautBma- 
thylestar 2.5-Dkjhloro-anilin. 2-MethyM*htoroanllln. 2-Trifluomnethyl-4^Siloroanilir,. 2.4,5-Tttohloroannm; a^i- 
noVti^thyl-benzajnid, 4-Amlno-3-chloro-N'-methylbenzamld. o-lbluldm, o-Dianisidin. 2,2' Aff'T«rM^lottoe^ 

-s din 2-Amlno^eihyH3enzolaultonsaure, s-Amino^-chloro-Sfflethyl-bsnzolsulfonsftura. 4-Methyh2-nilro-phB- 

nyiOTln. 4-Chloru-2-nltro-phenylamin, 3,ff.Dlchloro-blphenyt4,4*-dtamin. 3.3*-Dlr»wthyl-blphenyi-4.4'-<«amln. 
4-Methojty.2-nilto-phenylamin. 2-Melhoxy^nilroiJhenylainin. 4-AminD-2.5-dlmeihoxy-N-phenyl-benz«wiiirotw 
amid. 6-Amino-i80phthalsauredimethylester, Anthranilsaure. Z-Trffluotomethyl-phenylamin. 2-Amlno-teraphthal. 
eaur^imethylester. 1.2-Bi8-(2-AmIno.phenoxy)-ethan. 2-Aiiilno-4*hlon>-8-me*yl-benzeti8U«onaaure. «-M*- 

so thoxyphenylamin. 4.(4.Atnino-benzovlamino)-ben2amid. 2ADlnittos,henylamin. 3-Am.no-4HShloro*Bn2amId. 

a-Ainino-l-chlom-benzoeaaur*. 4-Nitroph6nylatnin. 2,5-DtehlorD^henylamin. 4-Methy -2-nrtro-phenylamm. 
2-Chlo«.-4-nltroi>henylamln. g4Aethyl-6-nltro-phenylamln. 2-Klethyl-4-nltro'phenyl6mlf.. 2-Melhyl-S-nltro-phenyl- 
emin a-Amlno-l-ohlDre-B-tnethyl-benzensuttonsaure. 2.Anilnp-naphthalin-1-6ulfon6aure, 2-Amlt»o^hlom- 
44nath^l*en2olMiHon8aur«. a-Amlno-S-chteto^methyl-benzensulfonsaufe. 2^lno-5-methy^benzolsulfon- 

9S aaure. 2.4^-rVlchloro^hBnylamin. 3^i^o-*^nathoxy.N-phenyl-be^zamid. 4-Amin(vben2amld. 2-Amlno*an. 
266saureiT»thyla8tar.4'Amlno-S-rnethoxy-2.N-dinnaihyl*en2ansulfonarnld.2-Amlno-N-(2.6-diohloro 
ephthalaSuramDnomelhyl aatar. 2-AmIno*anzoesau.abutyle5ter. 2.Chloro-S^uorornethyl-phenylamm. 
4<aAmino-Pme»hyl-ben2oylanilno)-benz««ulfonsfture. 4-Amlno-2.5^ichloro-N-tT»ethyl-benzen5Ulfonamld. 4- 
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Amlno-2-5-dfchlorx»4N),W-<llme(thyl-ben7en5UlfQnafnId. 6-Amino-1H-chjna7olin-2.4-dion, 4-(3-Amlno-4'm©ttioxy- 
benzoylamino)^3en2amld. 4-Amino-2.5-dlmethoxy-N-methyl-benzenBulfonainid. e-Aminobenzimidazolon. 6-Aml' 
no>7-methoxy-1 ,4-dihyclrochinoxalin*2.3<lion» 3^Ammo^-mBthyl-b8nzoesaure^(2-chlorsthylaster), 3-Amino- 
4*chlor'b8nzossaurB-i8opropytostBr, 3*AmjnO"4«chiQr-benzDtrifJuorid, 3-Amino-4-methyt438nzoGsaure-n'propyle- 

3 ster, 2-Amino-naphthalin-S,G,8-trisuironsaure, 2*Amino-naphthfillh-4.6,84rl5UlfOhsAure, 2'Amino-^naphthalln- 

4,6-cll8U(fon6&um, 2-Amlno-naphthalin-6,6-di8ulfon8£um, S-Amlno-B-hydroxy-naphthalln-e-sulfons&jre. I-Ami^ 
no-B-hydroxy-naphtha]^-3,6-disulfonsaure, l-Amtno-2-hydm}cybenzo^5-eunort8fturer 1-Aniino-4-acetylamlno- 
benzo)-2'€ulf6n&llur&, 2-Aminoani$ol, 2-AmInomdthoxybanzol-<sHmathansuIfoneaura. 2*>AmlnophehDM-sulfon- 
8§ure, o-Anisldin-S-sulfDnsfiure. I2-<3-Amino-1 .4-dlm«hoxy-ban2Bnsuironyl)©thyl)-schwfifeteaur6e3ter und 

10 [2-(1-Methyl-a-amino-4-fTiethoxy-bBnz9nsulfor)yf)ethyn-schwcfelsau [2-(4nAinrno-beniBnsurfonyl)-ethyll 

schwefel8§iireester. [2-(4-Amlno-5-mBthoxy'2-methyH3en2ensulfonyl)-ettiyl] schwefelsfiurBBster, [2-(4-Amlno- 
2,6-dlmethoxy-'benzen8Uifon(yJ)-ethyl] schwef eisaureester, {2-{4-(5-Hydroxy-3-methyl-pyra20l-l -y!)-benzGnfiutfo- 
nyf]-ethyl)sohwefelsaure€8ter, (2-(3-Amlno^HTiethoxy-bervrensulfonyD-elhyneohw^el8flureestBr und p-{3^mr- 
no-ben2enBUlfonyJ)-ethyll8chwefel0§uree8ter 1st. 

IB . 

8. Vorfahran nach mindastans ainam dar AnsprOche 1 bis 7. daduieh gekennzeiehnet, dass die Kupplungskom- 
ponente ein Acetessigsiurearylid deraJIgameinan Formal (I); 



CHaCOCH^CONH 




S5 

In walchar 



n eine Zahl von 0 bis 3 bedeutet und 

R< elne C^-C4-AlkyJgruppe; eIne C^-C^-Alkoxygruppe; elne Trifluoimattiytgruppe: eine Nrtrogruppe; ©In Halo- 
Ay ganatom wis Fluor, CWorodar Brom; eirva NHOOCH3-Gfuppe; aine SOaH-Gmppe; efn9S02NR"**R''^-Gnjp- 
pa, in dar R^^ und R^^ gleich odar verschiacjan aind und Wasserstotf Oder C^-C4-A]kyf bedeuten; elne 
COOR^^^-Gmppe; odereina COONR^^R^^'Gruppa'scin kann. m derR"*^ und R"'^ unabhangig vonelnander 
lOr Waeeerstoff. dt-C^-Alkyl Oder Pheriyl dteht, wobel der Phenylrtng durch ein zwel oderdrai gteicha oder 
verachiadene Substltuenten aue der Gruppe C^^vAllcyl, Cf-C^-Allcoxy, Trifiuoimethyl. Nttro, Halogen, 
2E5 COOR^o, COONR'^^^'i , wobei R'^o und H^'^ gleich oder veTschieden sind, substituiert sein icann. 

wobe? bei h > 1 R^ gleleh Oder verachleden deln kann; 
ein 2-Hydroxynaphthal in der allgemernen Foimet (II), 



45 




fnwdlchar 

so X fur WaaseistDff»fQr elne COOH-Gruppa oder fOr eine Gruppe derallgemeinen Formel (lll)» (Vl) odar (Vll)eteht, 
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10 



CONH 




(VI) 



so 



29 



CONH 




(VII) 



In weicher n und wie oben def inieit 9ind; und 

R20 wasserstoff, Mdthyl Oder Ethyl bedautet; 

Oder die Kuppiungskomponentd 

cin bieeeotoacotyHortee Dleirilnophonyl oder -blphenyl, 

wobei der Phenyl- oder BIphenylring unsubslitulert odor mtt 1. 2, 3 odor 4 gl6teihon odsr veischiedenen Reaten 
CH3. C2H5. OCHg. OCjHs. NOj, F, CI, CF3 fiubstituiert 1st; 

oin Acotessigsaurefirylld von ©inem zwelkemtgon Helorocyclus der ftllQenfjeinen Formel (IV), 



SO 



CH3COCH2CONH 




(IV) 



in weicher 

40 Q2 und Q3 gleioh oder verschleden eind und N. NB^, CO; N-CO. NR2.CO. CO-N, CO-NR*, CH. N-CH. 

NH2-CH, CH-N. CH-NRZ, cHj, M-Wa. NR^Wj. CH^-N. CHa-NR^ oderSOg, bedouten, wobei 

r2 fur eln WaaaorstolTatom; f Or elne CrC^-Alkylgruppe, oder fOr eins Phenyigruppo steht, die unsubsOtuieit Oder 
durch Halogen, Ci-C4-Alkyl. Ci-C^-Alkoxy. Trifiuormethyl. NItro. Cyano eln odor mehrfach sUbstltulert l8t, mit der 
4s MaBgabe, dass die Komblnation von Qs und nrttt den zwei Kohlensiotrmomen dee Phenyldngs einan ge- 
satdgten oder ungesattigten. TQnr- oder sechsgtledrlgan Ring erglbr. . 
Oder ein Pyrazolon der aDgemelneii Formel (V), 



55 
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5 



to 




13 jnwelchor 

R3 ein©QruppeCH3.COOCHaOderCOCX:gH5, 

elne Gaippe CH^, SO^H Oder ein Chlor-Atom» und 
p eine Zahl von 0 bis 3 bddeuteU 

20 

wobel, bei p > 1, gletch Oder verschladdn sein kann, 

Oder die Kupplungskomponente eine Verblndun^ aus der Gnjppe 4-[5-Hydro)cy-3-methyl'pyrazol-1 -ylj-benzenaul- 
fonsaure. 2-Amino-naphthalin-1 .S-disulfonsaure, 5-IS^hoxy-2-meihyl-4(3-o)fo-butyrylamim>J*enzensulfonfiaure, 
2-Methoxy-5-mothyl-4-p-oxd-birtyryJamlno]-b©ri2finfiulfonsaurD, 4-Acctylamino-2-amlno-benzensulfonsaur©, 
25 4-[4<ihbtt^6-(3-dulf6-phanylarninoH1»3.6)-triazln-2-yl-firnino}-5-hydro 

emlno-5.hydroxy-naphthalln-2,7-disulfonfi5ure. 4-Amino-5-hyclroxy-naphthalin-2,7-d!eu|fonsaure, 5-Hydroxy- 
144^urfDphenyJ]-1 H-pyrazol-S-carbonsaure, 2-Arnlno-naphthalln-6,a-di6ulfonsaura, 2-Amino*8-hydroxy-naph- 
thaJir»-6-5Ulfonsaure. l-Amirto-8-hydroxy-naph»ialln-3.S-dlfiulfonfiaure, 2-AminDanisol, 2-Amfnomathoxybon20l- 
o>-methen£ulfonedure und 1,2,5-Trrhydroxybenzol i&t. 

9. Verfahren nach mindactans einGm dar Anspriiche 1 bis 8, dadurch g^kennzelebnet dafifi verlaokbar© Azofarb- 
mrtlel, tu Disflzokondensationspigmenten verknupfbare Monoazofarbmittai. zu DisazotondansatlonsplgmentGn 
erwelterbare Djeazofarbmlttel, Oder mil Schwotmetallan komploxierbare Aiofarbmltlel mtttels Azokupplungsrcak- 
tlon hergasteltt warden. 

as 

10. Verteten naoh mindeetene einem der AneprOohe 1 bia 9, dadurch gekennzeichnet, dass die Reaktandan als 
wSssrige. wfieerig-organtsehe Oder organtsehe Liteungen odar Suspensfonen. vorzugawaise els wassriga Losun- 
gen odar Suapanslonen dam Mikrojetreaktor zugafuhrt warden. 

40^ 11. Verfahren nach minde&tene einenn der AnaprQohe 1 ble 1 0« dadurch gekennzeiehnet, dass vor, wahrar>d oder 
nach der Azokupplungareakdon im MIkroJetroakior 0 bte 40 Gew.-%, bevoKugt 1 bla 30 Gew.-%, bezogen auf daa 
Azofartmrttel, einss oder mehraner HiffsmiUal aus der Gruppe der Tenelde, nichtpfgmentSren und p^n^^ntAren 
DleparglermfttGl, FOUstoffa. StQifmrttGl. Harze, Wachse, Entechflumer, Anttetaubmtttel, Extender. Farbmlltel zum 
Nuancieren, Konservtettjngsmittel, Trocknungsveizdgerungsmtttel. Additive zurSteuerung dar Rhoologie, Netz- 

49 mtttel, Andoxldantlen. UV-Atoorber, UohtGrnbllleatoren zugageben werden. 

12. Verfahren nach mindeslens einem der Ansprtiche 1 bis 11 , daduioh gekenni^elchrfcet, dass vor den Einaprilzdu- 
. sen .der Kupplungskomponente und/oder dem Oiazoniumsalz eine Pufferldsung zugegeben wfrd oder daea dureh 

Einspritzen mittela eines separaten Strahls in den Kolltsfonspunkt etne Rufferiafiung zugefQhrt wIrtL 

so 

13. Verfahren nach mindestene einem der Anspruche 1 ble 12, dadurch gekennzeichnet. dass der Kollisionapunkt 
der Strehlen In einem materlalfemen Bereteh das Reaktorraums liegt 

14. Verfahren nach mindestene einem dor Anspruche 1 bis IS. dadurch gekennzalchnc*, daas die Uflaung oder 
55 Suspension des Diazoniumsalzes duich 1 , 2 oder mehrere DQaen. bevoi7ugi durch eine DQse, und unebh&ngig 

davon die Loeung oder Suspension der Kupplungskomponente durch 1. 2 oder mehrere DQsan. bevorzugt durch 
1 » 2 Oder 3 OQeen, aul einen gemeinsamen Koliifiionspunkt gesprttzt werden. 
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15. Verfehren naoh mindestens eInQm der AnsprQche 1 bis i4. dadurch gelcennzeichnet, dass d&r Dusendurchrnefi- 
ser der DufiB. durch die das DIazoniumsalz gesprtot wird, das 0.2-fache bis 5-faohe. bevoneugt das 03-fache bie 
Maoha, dos DurchmesBore der Duse beiragt, durch die die Kupplungfikomonetite gespritet wird. 



to 



13 



id 



35 



40 



40 



SO 
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